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工业废水中 ��
“�

的测定

本文介绍了一种测定 �� �� 的方法

—
磷

酸三丁醋 �� � �� 萃取法
,

即用萃取剂 �� ���

萃取工业废水中的 � 沪十
,

然后分取有机相
,

再

向有机相中直接加人二苯碳酸二胁
,

用 �� 型

分光光度计测定溶液的吸光度
�

一
、

仪器与试剂

仪器 �� 型分光光度计

试剂 磷酸三丁醋
, �肠 二苯碳酚二 阱

丙酮溶液
,

硫酸 ��
� � �

,

浓盐酸
,

�
�

� 微克 �毫

升六价铬标准溶液�分析纯或优级纯 �
�

二
、

分析步骤

取 �� 毫升工业废水
,

置于 � �� 毫升分液

漏斗中
�

另取 � �� 毫升分液漏斗
,

分别加人

六价铬标准溶液 ��� � � ��� � �
、

�
�

� � 、 �
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� �
、

�
�

� � 及 � �
�

� � 毫 升
,

用水稀释至 �� 毫升
�

然后向各分液漏斗 中

分别加 � 毫升浓盐酸
,

�� 毫升磷酸三丁 醋
,

振荡 � 分钟
,

放置 �� 分钟后
,

弃去水相
�

分

别向各有机相中加入 �
�

� 毫升硫酸 ��
�
�� 及

�
�

� 毫升 �务 二苯碳酸二阱丙酮溶液
,

振荡放

置 � 小时
,

在 � �� 毫微米波长处
,

测定各有机

相的光密度
,

绘制工作曲线
,

从中查出工业废

水中六价铬的含量
�

三
、

条件试验

�
�

盐酸浓度 用磷酸三丁醋萃取�� �� 之

前所加的浓盐酸量对 �� �� 的萃取率有 决 定

作用
�

通过实验证 明被测溶液中的盐酸浓度

在 �
�

� � �� 时萃取率最高
�

�
�

水相与有机相 ��� 毫升 � � �� 体积比

取标准溶液 � � 毫升 ��� � � � � � �
�

,

分别加人

分液漏斗中
,

用蒸馏水稀释至 � �
、

� �
、

� 。。
、

� � � 、 � � � 毫升
,

然后按分析步骤测定
,

其光密

度的变动系数不超过 � 多
,

并且水相与磷 酸

三丁醋的体积比在 �� 一 � ��
� �� 范围 内 的光

密度不变
�

�
�

显色时间和稳定性 取 �� 毫升水
,

其

中含有 � � 毫升 �� �� � �
� � 标准溶液

,

加人 � �

毫升 � �� 萃取剂
,

萃取后加人呈色剂
,

冬季

�室温 �� ℃ 左右�呈色反应较慢
, � 小时后呈

色稳定
�

夏季 �室温 �� ℃� �� 分钟后即呈色

稳定
,

四小时后呈色仍然稳定
�

�
�

干扰离子 分液漏斗中 加 人 �� 毫升

���� � � �� �� 标准溶液及其他干扰离子
,

各种

离子的存在量分别是
� � � � �微克 ��

�十 、

� � �十
、

� � , � 、

� � ��
,

及 � � �� � � � � � 微克 ��� � � � � �

微克 �� ��
。

用蒸馏水稀释至 �� 毫升
,

按分析

步骤侧定
�

�
�

�� �� 的回收率 为验证本方法的可靠

性和适用范围
,

取混浊或带有颜色的废水作

� ��� 的回收试验 �见表 ��
�

表 � 带色废水中 �
� �� 的回收率
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四
、

结论

用磷酸三丁醋 �� ��� 测定工业废水中

的六价铬时
,

回收率可达 �� 一 � �� 外
,

最低检

出量为 �� � 微克
�

若取 �� 毫升水样时
,

最低

标出浓度可达 �
�

� 时 毫克 �升
�

和二苯碳酞二

阱比色法相比较
,

免去了繁杂的混酸消化和

去除 �� ��
、
� � �十 等干扰离子的程序

�

适合

于在混浊或带有颜色的工业废水中测定六价

铬
�
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